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@ DISPOSlTiF ET PROCEDE DE CRISTALLOGENESE. 

(sy La matiere du cristal (2) forme par solidification est de- 
p8s6e dans un creuset (1) dont la parol est perc^e par 
deux conduits d'injection de pression a des hauteurs diffe- 
rentes (6, 7). Une pression diff^rentielle estcreee entre ies 
deux conduits, la pression du conduit inferieur (7) etant 
plus forte d'une valeur t peu pr6s 6gale k la pression hy- 
drostatique du liquide (3) subsistant, afin qu'un jeu (5) se 
forme spontan6ment entre le cristal (2) et le creuset (1) et 
que les problemes provenant des contractions thermiques 
diff^rentieiles au refroidissement soient evrtes. 
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DISPOSITIF ET PROCEDE DE CRISTALLOGENESE . 

DESCRIPTION 

L' invention a trait a un dispositif de 
cristallogenese dans un creuset par la solidification 
d'un liquide mis en presence d'un germe du cristal. 

On emplit done le creuset du liquide apres 
y avoir depose le germe, puis on deplace ou retire 
progressivement ies moyens de chauffage qui maintien- 
nent le liquide a cet etat : le liquide se solidifie 
d'abord pres du germe, puis I'interface liquide-solide 
se deplace vers le haut du creuset jusqu'a ce que la 
solidification soit complete. Comme le solide nouvelle- 
ment forme reproduit la structure cristallographique du 
solide adjacent forme auparavant, le germe impose de 
proche en proche sa structure cristallographique a tout 
le contenu du creuset . 

Un probleme de ces precedes est cependant 
lie aux dilatations thermiques dif f erentielles du creu- 
set et de son contenu : si le creuset se contracte plus 
que le cristal pendant le ref roidissement , celui-ci 
pourra etre endommage ou meme fracture, et il sera de 
toute faQon impossible de I'extraire du creuset, qui 
devra etre detruit ; dans le cas contraire, le cristal 
ne restera pas forcement intact non plus car il adhe- 
rera en general au creuset apres la solidification, de 
sorte qu'il subira des contraintes de traction. 

On a deja eu I'idee d'employer des creusets 
en materiau suffisamment elasticue pour que ces proble- 
mes ne soient que peu genants. Une autre idee consiste 
a intercaler une substance molle ou compressible enure 
le creuset et son contenu, par exemple un tissu ou un 
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liquide, mais il est difficile d'en trouver qui 
convienne bien, car il faut qu'elle soit chimiquement 
compatible avec le contenu du creuset, c'est-a-dire 
qu'elle ne reagisse pas avec lui, qu'elle ne soit pas 
detruite par les temperatures atteintes et qu'elle ne 
perturbe pas le processus de solidification. 

On a encore propose d'isoler le creuset de 
son contenu en intercalant une couche gazeuse entre 
eux. Cette methode implique, dans les conceptions 
connues, que la parol du creuset soit poreuse et que le 
creuset soit creux pour qu'un gaz soit insuffle dans la 
chambre enclose par le creuset et en sorte par la parol 
poreuse de maniere a former une couche gazeuse qui 
repousse le liquide vers le centre du creuset. Cette 
methode est efficace et assez facile a mettre en oeuvre 
mais presente tout de meme 1 * inconvenient que la forme 
du creuset doit etre compliqueer notamment par 1* exis- 
tence de la parol poreuse. 

L* invention concerne un dispositif de cris- 
tallogenese ou une couche gazeuse est encore utilisee 
pour separer le cristal de la parol du creuset, mais 
elle differe des dispositifs connus, car la parol du 
creuset n'est pas poreuse et aucune couche gazeuse 
n'est creee au niveau du liquide. 

Elle concerne precisement un dispositif 
comprenant un creuset clos dans lequel un cristal est 
forme par solidification d'un liquide, des moyens de 
creation d'un champ thermique mobile le long du creu- 
set, un conduit superieur et un conduit inferieur 
debouchant a des hauteurs differentes dans le creuset, 
et des moyens de fourniture de gaz dans les conduits et 
le creuset, a une pression plus forte dans le conduit 
inferieur que dans le conduit superieur et a une diffe- 
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rence de pressions variable entre le conduit superieur 
et le conduit inferieur, 

Elle concerne aussi un precede de cristai- 
logenese par le service de ce dispositif, caracterise 
en ce que le conduit superieur debouche au-dessus du 
liquide et le conduit inferieur debouche devant le 
cristal solidifies et la pression dans le conduit infe- 
rieur excede la pression dans le conduit superieur de 
sensiblement la pression de hauteur du liquide. 

L' invention va maintenant etre decrite en 
detail a I'aide des figures suivantes/ annexees a titre 
illustratif et nullement limitatif : 

- la figure 1 est une illustration schema- 
tique de 1' invention, 

- la figure 2 represente plus completement 
un dispositif de mise en oeuvre de 1' invention, et 

- la figure 3 represente un autre mode de 
realisation de 1* invention. 

La figure 1 represente un creuset 1 cylin- 

drique clos contenant un cristal 2 a sa partie infe- 

rieure et un liquide 3 a solidifier au-dessus d'une 

interface 4 avec le cristal 2. Le liquide 3 baigne la 

parol du creuset 1, mais le cristal 2 est separe de la 

parol du creuset 1 par un jeu portant la reference 5. 

Un conduit superieur 6 debouche dans le creuset 1 

au-dessus de la surface libre du liquide 3, et un 

conduit inferieur 7 debouche egalement dans le creuset 

1, a un niveau inferieur de celui-ci et en tout cas 

devant le cristal 2. Les conduits 6 et 7 se reunissent 

devant un systeme 8 creant une pression dif f erent ielle 

et qui peut constituer en une valve, une pompe ou un 

compresseur commande par un regulateur 9 selon les 

principes donnes plus loin. L' interface 4 se raccorde a 
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la parol du creuset 1 par un menlsque 10 au-dessus du 
jeu 5 • 

La figure 2 montre qu'au sens de 1' inven- 
tion un creuset cios peut designer un creuset 11 ouvert 
a sa partie superieure mais enferme dans une enceinte 
etanche 12 dans laquelle on maintient une atmosphere a 
la composition souhaitee. Le conduit superieur, portant 
ici la reference 13, peut alors deboucher dans l*en~ 
ceinte 12 ; le conduit inferieur 14 peut se terminer en 
une tige 15 verticale, coaxiale a 1' enceinte 12 et 
aboutissant au fond du creuset 11, ce qui permet 
d'appliquer la conception de 1' invention a des precedes 
ou le germe cristallin depose est de tres petite 
hauteur . 

Un four 16 ou un autre dispositif de chauf- 
fage est dispose dans 1' enceinte 12 autour du creuset 
11 ; la tige 15 de support du creuset 11, coulissant a 
travers 1* enceinte 12, permet de mouvoir de I'exterieur 
le creuset 11 en direction verticale, et le creuset 11 
est en fait abaisse progressivement pendant le proces- 
sus de solidification, 1* interface 4 restant au niveau 
de I'extremite basse du four 16. 

La pression injectee par le systeme 8 dans 
le conduit inferieur 7 ou 14 est superieure a celle du 
conduit superieur 6 ou 13 d'une valeur sensiblement 
egale a la pression hydrostatique du liquide 3, 
c'est-a-dire a la pression produite par la hauteur de 
la colonne de liquide 3, et la valeur precise a appli- 
quer peut etre determinee par 1' experience ou par des 
essais comparatifs en fonction des proprietes de 
mouillage des phases en presence (gaz, liquide 3, cris- 
tal 2 et creuset 1) . Cette difference de pression doit 
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diminuer a mesure que le cristal 2 se solidifie et que 
la hauteur du liquide 3 diminue. 

L' enseignement essentiel de 1' invention est 
que le jeu 5 apparait spontanement dans ces conditions 
5 quand le cristal 2 se solidifie. II n'existe pas au 
niveau du liquide 3, ce qui n'est pas juge important 
pour peu que le creuset 1 et le liquide 3 ne reagissent 
pas entre eux. Un seul orifice est necessaire pour cha- 
cun des conduits, ce qui signifie que la parol poreuse 

10 usuelle dans les techniques de sustentation par couche 
gazeuse est inutile. 

La figure 3 represence une autre situation 
avec le creuset de la figure 1. On emploie ici un 
precede de solidification un peu different, ou le 

15 materiau devant former le cristal est depose a I'etat 
solide dans le creuset 1 avant d'etre fondu et de se 
resolidifier ensuite en prenant la structure 
cristallographique du germe. L' element de chauffage, 
portant ici la reference 17 et qui peut etre de tout 

20 genre connu, par exemple un enroulement inducteur, a 
done une hauteur beaucoup plus petite que dans le cas 
de la figure 2 et est deplace le long du creuset 1 vers 
le haut. Le liquide 3 subsiste a hauteur des moyens de 
chauffage 17, et le sommec du creuset 1 est occupe par 

25 le materiau solide 18 ^ I'etat initial, non cristal- 
lise. Bien entendu, on a pris soin de maintenir un jeu 
initial 19 entre le materiau initial 18 et le creuset 
1, pour que la pression originaire du conduit superieur 
6 puisse s'exercer jusqu'au niveau de la surface supe- 

30 rieure du liquide 3. 
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REVENDICATIONS 

1. Dispositif de cristailogenese comprenant 
un creuset clos (1,11,12) dans lequel un cristal (2) 
est forme par solidification d'un liquide (3), des 
moyens (16,17) de creation d'un champ thermique mobile 
ie long du creuset, caracterise en ce qu'il comprend un 
conduit superieur (6,13) et un conduit inferieur (7,14) 
debouchant a des hauteurs differentes dans ie creuset 
(1,11), et des moyens (8) de fourniture de gaz dans les 
conduits et le creuset, a une pression plus forte dans 
le conduit inferieur que dans le conduit superieur et a 
une difference de pression variable entre Ie conduit 
superieur et le conduit inferieur. 

2. Dispositif de cristailogenese selon la 
revendication 1, caracterise en ce que le creuset est 
compose d'un recipient (11) ouvert en haut et d'une 
enceinte (12) etanche contenant le recipient (11) et 
les moyens de creation du champ thermique. 

3. Dispositif de cristailogenese selon 
I'une quelconque des revendications 1 ou 2, caracterise 
en ce que ie conduit superieur (13) debouche dans 1' en- 
ceinte (12) et le conduit inferieur (14) debouche dans 
le recipient (11), et se finit en une tige (15) de sup- 
port du recipient (11) coulissant a travers 1' enceinte 
(12) . 

4. Precede de cristailogenese par le ser- 
vice du dispositif conforme a I'une quelconque des 
revendications 1 a 3, caracterise en ce que le conduit 
superieur debouche au-dessus du liquide et le conduit 
inferieur debouche devant le crista! solidifie, et la 
pression dans le conduic inferieur excede la pression 
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dans le conduit superieur de sensiblement la pression 
de hauteur du liquide. 
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